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"Suspension aaueuse calco-maqn6sienne 
et son proc6d6 de preparation" 

La pr6sente invention est relative d une suspension 
aqueuse calco-magn6sienne l et d son procede de preparation. 
5 Un cas particulier de suspension aqueuse caloo- 

magn6sienne est le (art de chaux, qui est une suspension fluide de chaux 
eteinte, egalement appetee chaux hydratee (hydroxyde de calcium - 
Ca(OH)2) faquelle peut 6videmment comprendre des impuretes, 
notamment de la silice, de I'alunnine ou de I'oxyde de magnesium & 

10 hauteur de quelques pour-cents. Une telle suspension est obtenue sort 
par extinction d'une chaux vive (oxyde de calcium - CaO) avec un large 
exc6s d'eau, soit par melange d'une chaux eteinte et d'une masse d'eau 
plusieurs fois superieure. La suspension resultante est caract6ris6e par 
la concentration en matiere solide et la distribution des tailles des 

15 particules en suspension. Ces deux caract6ristiques determinent les 
proprietes du lait, principaiement sa viscosite et sa reactivite. 

La viscosit§ est une propriete determinate quant & la mise 
en oeuvre et la manipulation (pornpage, transport en conduite,...) de la 
suspension. A cette fin, I'exp6rience a permis d'6tablir qu'il est 

20 souhaitable de ne pas d6passer une viscosite dynamique de 1,2 Pa.s, 
D'une manidre generate, la viscosite augmente lorsque la concentration 
en matiere solide augmente et lorsque la taille des particules en 
suspension diminue. 

La reactivite d'un lait de chaux est une mesure de la Vitesse 

25 de dissolution des, particules lors de la dilution du lait dans un volume 
important d'eau demineralis6e. Cette mesure, bas6e sur I'enregistrement 
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de Involution de la conductive de la phase liquids resultants, a ete mise 
au point pour le contrdle de la reactivity des laits de chaux destines a 
I'adoucissement des eaux potables (v. Van Eckeren et cons. Improved 
milk-of-lime for softening of drinking water : the answer to the carry-over 
problem, in Aqua, 1994, 43(1), p. 1-10). 

La reactivite du lait de chaux est egalement importante pour 
toute operation de neutralisation ou floculation. 

II est connu que la vitesse de solubilisation des particules 
de chaux est d'autant plus rapide que la taille des particules est faible. 
De plus, une grande finesse des particules reduit generalement la 
sedimentation de la phase solide de la suspension. 

D'une maniere generate, il est economiquement 
avantageux de pouvoir augmenter la concentration du lait de chaux, afin 
de reduire les couts de transport et la taille des equipements (reservoirs 
de stockage, pompes...). 

On comprend la difficulte de concilier faible viscosite, 
concentration elevee et reduction de la taille des particules en 
suspension. 

II est connu d'ameliorer la concentration du lait de chaux 
par ajout d'un agent dispersant, en presence d'une faible quantite d'un 
hydroxyde de metal alcalin [US 5 616 283, US 4 849 128, US 4 610 801]. 
Ce mode de preparation permet d'atteindre des concentrations 
superieures a 40% de matiere seche, avec une viscosite dynamique 
inferieure a 1,2 Pa.s. Toutefois, I'utilisation de dispersant est couteuse et 
incompatible avec certaines applications. 

II est egalement connu d'augmenter la concentration en. 
phase solide dans la suspension, tout en limitant ('augmentation de 
viscosite, par incorporation d'une chaux eteinte presentant une taille des 
particules plus grossiere ou par extinction de la chaux vive dans des 
conditions favorables a la croissance des grains, par exemple par 
limitation de I'augmentation de temperature lors de I'extinction, par ajout 
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d'additifs tels que des sulfates, etc. [BE-1 006655, US-4.464.353]. De tels 
laits de chaux sont moins reactifs, ce qui en limite les utilisations. Par 
ailleurs, ces suspensions sedimentent plus rapidement, si aucun 
dispersant n'est ajoute. 

La presente invention a pour but de mettre au point une 
suspension aqueuse a base de chaux ou d'un compose de chaux a 
viscosite contrdlee, de preference faible, afin de pouvoir en augmenter la 
concentration en matiere solide et/ou reduire la taille des particules en 
suspension. 

On resout ce probleme, suivant I'invention,. par une 
suspension aqueuse calco-magnesienne presentant des particules de 
matiere solide ayaht, avant mise en suspension, urte surface specifique, 
calculee selon la methode BET, qui est inferieure ou egale a 10 nWg. 
Une telle suspension peut etre preparee par mise en suspension d'Une 
matiere solide calco-magnesienne presentant des particules ayant une 
faible surface specifique, inferieure ou egale a 10 m*/g, selon la mesure 
d'adsorption a I'azote (methode BET). II est apparu d'une maniere 
surprenante.qu'une suspension aqueuse d'un tel type de matiere solide 
calco-magnesienne pouvait atteindre une viscosite tres faible, et done en 
corollaire permettait d'augmenter fortement la concentration en matiere 
solide de la suspension, ce qui n'etait guere possible auparavant, ou 
encore de reduire la taille des particules en suspension, et done d'obtenir 
un lait concentre et reactif. II a en fait ete possible par I'invention de 
mettre en evidence une relation directe entre la surface specifique des 
particules en suspension et la viscosite de ces suspensions, a conditions 
identiques de concentration et de taille des particules. 

On peut noter qu'une chaux hydratee presentant une telle 
surface specifique n'est connue que depuis peu. Elle peut etre 
notamment obtenue par extinction de chaux vive en presence de CaCI 2 
(v. Holmberg, J., Slaking of lime, document consulte sur le site internet 
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<http://server1.chemeng.lth.se/exjobb/p09.pdf> en juin 2003) ou d'un 
dispersant (v. JP 11-139850). 

Suivant une forme de realisation pr6f6rentielle de 
Tinvention, les particules de matfere solide ont une surface sp6cifique 
selon la m6thode BET inf6rieure ou 6gale a 8 m 2 /g, de preference 
inferieure ou 6gale d 5 m 2 /g. 

La suspension pr£sente avantageusement une viscosity 
dynamique inferieure ou 6gale § 1 ,2 Pa.s, de preference inferieure ou 
6gale A 1,0 Pa.s. 

Dans ces conditions il est possible d'obtenir une 
suspension suivant Tinvention pr6sentant des teneurs en matiere solide 
sup6rieures d 25%, et avantageusement sup6rieures £ 40 % et/ou des 
dimensions granulonrfetriques d 9 a inferieures & 20 microns, de preference 
egales ou inferieures d 5 microns. 

Avantageusement les particules de matiere solide de la 
suspension aqueuse calco-magn6sienhe suivant Tinvention fepondent a 
la formule suivante : 

xCa(OH) 2 .(1-x)Mg0.yH 2 0 

oCj 

0 < x ^ 1 , et 
y*(1-x), 

x et y etantdes fractions molaires. 

De preference x a une valeur de 0,8 a 1, tout & fait 
avantageusement de 1 . 

Les particutes de la suspension suivant Tinvention peuvent 
done Stre fornixes de chaux hydratee uniquementy mais aussi d'un 
compose mixte form6 de chaux hydratee et de magnesie laquelle peut 
§tre totalement ou partiellement hydratee, ou meme non hydratee. Cette 
mature calco-magn6sienne peut evidemment contenir en outre des 
impuretes, comme mentionne prec6demment a propos de la chaux 
hydratee. 



2003/0426 



-5- 

D'autres formes de realisation du produit et du precede 
suivant I'invention sont indiquees dans les revendications annexees. 

L'invention va a present etre decrite de maniere plus 
detaillee a I'aide d'exemples non limitatifs. 

Exemple 1 

Trois laits de chaux concentres ont ete prepares par 
melange a 20°C de 10 I d'eau et de 5 kg de chaux hydratee. L'une de 
ces chaux presente une surface specifique de 20 m a /g et les deux autres, 
conformes a la presente invention, une surface specifique 
respectivement de 10 et de 5 m 2 /g. La surface specifique est mesuree 
par adsorption d'azote, selon la methode BET. Le melange est maintenu 
sous agitation mecanique durant 30 minutes. 

Afin d'obtenir des laits de chaux de distribution 
granulometrique comparable, ceux-ci sont tamises a 200 ym ; le passant 
subit eventuellement un broyage humide, dans un broyeur a billes de 
verre de diametre compris entre 0,5 et 0,8 mm. La distribution des tailles 
de particules est mesuree au moyen d'un granulomere laser ; ces 
distributions sont caracterisees en termes de d 50 , dgo et d 98 , valeurs 
interpolees de la courbe de distribution des tailles des particules. Les 
dimensions d S o, d 9 o et d 9 a correspondent aux dimensions pour lesquelles 
respectivement 50%, 90% et 98% des particules sont inferieures aux 
dites dimensions. 

Le pourcentage de matiere solide dans les suspensions est 
ajuste par dilution, de facon a obtenir au depart de chaque chaux 
hydratee 3 laits, contenant respectivement 20%, 25% et 30% de matiere 
solide. La viscosite de ces laits de chaux est mesuree par un 
viscosimetre «Brookfield DV III Rheometer», avec aiguille n°3 a 100 
tours/min. 

Les valeurs de surface specifique des 3 chaux hydratees 
utilisees pour la preparation des laits de chaux ainsi que les 
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caracteristiques granulometriques et viscosites des suspensions 
correspondantes sont repris dans le tableau 1 



» 



Lait 


Surface 
specifique 


Caracterisation 
granulometrique[um] 


Viscosite a different % 
de solides[Pa.s] 




[m a /g] 


dso 


dgo 


dgs 


20% 
solide 


25% 
solide 


30% 
solide 


1 


20 


3 


10 


18 


1,00 


>1,5 


>2 


2 


10 


3 


9 


. 17 


0,16 


0,35 


0,60 


3 


.5 ; 


3 


10 


18 


0,08 


0,18 


0,30 



5 Tableau 1. Surface specifique des 3 chaux hydratees utilis6es pour la 
preparation des laits de chaux ainsi que les caract&ristiques 
granulometriques et viscosites des suspensions 
correspondantes. Cas de suspensions de particules ayant un 
dgs de 17 £ 18 pm. 

10 

. De fagon previsible, on constate qu'& granulometrie 
comparable et a surface sp6cifique identique, la viscosite augmente en 
fonction de la concentration. Par contre, quelle que soit la teneur en 
matfere solide, la viscosite diminue tr6s fortement en fonction de la 

15 surface specifique de la chaux hydratee. En particulier,. lorsque. la 
concentration en solide de la suspension est de 20%, la viscosit6 
diminue de 1 ^ 0,08 Pa.s lorsque la surface specifique de la chaux 
hydratee de base diminue de 20 & 5 m 2 /g, & granulometrie comparable. 

Par ailleurs, lorsque la surface specifique est de 20 m 2 /g, la 

20 concentration en matiere solide doit §tre inferieure a 25% pour consen/er 
une viscosite acceptable (1,2 Pa.s). Par contre, on obtient aisement des 
laits de chaux a 30% de matiere solide et de faible viscosite (0,6 Pa.s), 
lorsque la surface specifique de la chaux hydratee est 6gale ou inferieure 
& 10 m 2 /g, selon la presente invention. 
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Exemple 2 

Trois laits de chaux concentres ont ete prepares selon le 
mode operatoire presente a I'exemple 1, Tun au depart d'une chaux 
hydratee, dont la surface specifique est de 15m 2 /g, et deux autres 
conformes a la presente Invention, au depart de 2 chaux hydratees, doht 
le surface specifique est respectivement de 10 et 5 m 2 /g. Comme dans 
I'exemple 1, les particules en suspension sont de granulom6tries 
comparables mais plus fines. Dans I'exemple 2, la concentration en 
matfere s6che a ete egalement ajust6e par dilution mais de facon a 
obtenir 15%, 20% et 25% de matiere seche. Les resultats sont presentes 
au tableau 2. 



Lait 


Surface 
specifique 


Caracterisation 
granulom6trique[um] 


Viscosite a different % 
de solides [Pa.s] 




[m 2 /g] 


dso 


doo 


dge 


15% 
solide 


. 20%. 
solide 


25% 
solide 


.1 


15 


1,5 


3 


5 


1,00 


>2 




2 


10 . 


1.5 


3,1 


5 


0,18 


0,30 


0,50 


3 


5 


1,6 


3 


5 


0,05 


0,12 


0,25 



Tableau 2. Surface, specifique des 3 chaux hydratees utilisees pour la 
pr6paration des laits de chaux ainsi que les caracteristiques 
granulometriques et viscosites des suspensions 
correspondantes. Cas de suspensions de particules ayant un 
d 98 de 5 pm. 



Les resultats du tableau 2 concordent avec ceux de 
I'exemple 1 : £ m§me teneur en solide et granulomere comparable 
(d 9 8=5|jm) l la viscosite du lait de chaux diminue lorsque la surface 
specifique de la chaux hydratee utilis6e diminue. Par ailleurs et comme 
attendu, il ressort de la comparaison des tableaux 1 et 2 pour les chaux 
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hydratees a 5 et 10 m a /g et avec un contenu en matiere solide de 20% et 
25%, que la viscosite des laits de chaux augmente bien avec la 
diminution de la tattle des particules. 

Dans cet exemple 2, on constate que I'obtention d'un lait de 
viscosite inferieurea 1,2 Pa.s avec un contenu en matiere solide egal ou 
superieur a 20% n'est possible au depart d'une chaux hydratee de 
grande finesse (d 9a =5um) que si celle-ci possede une surface specifique. 
inferieure ou egale a 1 0 m a /g, selon la presente invention. 

Exemple 3 

Au depart des trois laits de chaux concentres de I'exemple 
1, on a procede a une dilution de facon a ajuster la viscosite a une valeur 
comprise entre 1 et 1,2 Pa.s. On a ensuite determine la concentration en 
matiere seche correspondante. Les resultats sont presentes au tableau 
3. 



Lait 


Surface 


Caracterisation 


Viscosite 


Teneur 




specifique 


granulometrique[pm] . 




en solide 




[m*/g}. 


d 50 


dgo 


dg 8 


[Pa.s] 




1 


20 


3 


10 


18 


1,00 


20% 


2 


10 


3 


9 


17 


1,00 


32% . 


3 


5 


3 


10 


18 


1,10 


40% 



Tableau 3. Cbmparaison des teneurs en solide pour des laits de chaux 
ayant une viscosite comprise entre 1 et 1,2 Pa.s. Cas de 
suspension presentant un d 98 de 17 a 18 microns. 



A distribution de tallies des particules et viscosite 
comparables, le contenu en matiere seche est d'autant plus eleve que la 
surface specifique de la chaux hydratee est faible. Ainsi, ii est possible, 
sans dispersant, de doubter la teneur en matiere solide de 20% a 40%, si 



2003/0426 



- 9 - 

on r6duit la surface sp6cifique de la chaux hydratee de 20 d 5 m 2 /g, 
selon la pr6sente invention. 

Exemple 4 

De mani&re analogue & I'exemple 3, les trois laits de chaux 
5 concentres de I'exemple 2 ont 6t6 dilu6s de manifere d ajuster la viscosity 
£ une valeur comprise entre 1 et 1,2 Pa.s. On a ensuite d6termin6 la 
concentration en mature s6che correspondante. Les r6sultats sont 
pr6sent6s au tableau 4. 



» 



Lait 


Surface 
specffique 


Caracterisation 
granulometrique [urn] 


. Viscosite 


Teneur 
en solide 




[m'/g] 


dso 


dgo 




[Pa.s] 




1 


.15 


1.5 


3 


5 


1,00 


15% 


2 


10 


1.5 


3.1 


5 


1,00 


28% 


3 


5 


1,6 


3 


5 


1,20 


35% 



10 

Tableau 4. Comparaison des teneurs en solide pour des laits de chaux 
ayant une viscosite comprise entre 1 et 1,2 Pa.s.. Cas de 
suspensions de particules pr6sentant un d 9 8 de 5 microns. 

15 Les conclusions de I'exemple 3 s'appliquent 6galement 

pour des laits de chaux de plus grande finesse granulometrique 
(d98=5pm). Le contenu en mature solide, de 15% pour une chaux 
6teinte de 15 m 2 /g, atteint 35% pour une chaux hydratee de 5 m 2 /g, selon 
la pr6sente invention. 

20 Exemple 5 

L'objet de cet exemple est de valider la presente invention 
par rapport & un lait de chaux concentre, obtenu industriellement selon 
un procede connu de fabrication (ajout d'agent dispersant). Le lait de 
chaux industriel est prepare au depart d'une chaux hydratee de 20 m 2 /g 

25 de surface specifique et presente une viscosite de 1,2 Pa.s. Cette 
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suspension est comparee a un lait de chaux prepare selon la presente 
invention avec une chaux hydratee de surface specifique egale a 5 m 2 /g.- 
Les caracteristiques des deux laits de chaux sont presentees au tableau 
5. 



Lait 


Surface 
specifique 


Caracterisation 
granulometrique[um] 


Viscosite 


Teneur 

en 
solide 




[rrWg] 


dso 


dso 


dgs 


[Pa.s] 




industriel 
(♦dispersant) 


20 

# 


12 


80 


150 


1,20 


45% 


selon 
Tinvention 


5 


4 


50 


130 


1,20 


45% 



Tableau .5. Comparaison des caracteristiques de deux laits a haute 
teneur en matfere solide 



II est. done possible d'obtenir sans dispersant, selon la 
pr6sente invention, un lait de chaux de m§me viscosite (1 ,2 Pa.s) et de 
meme teneur en matfere solide (45%) qu'un lait industriel & tr§s haute 
concentration obtenue par ajout de dispersant. On remarque de surcroTt 
que le lait de chaux selon Tinvention pr§sente uhe plus grande finesse, d 
m£me valeur de viscosite. En outre, il ne contient aucun dispersant, ce 
qui en r6duit le coOt de production et en rend compatible Tutilisation dans 
un nombre plus grand d'application. 

Exemple 6 . 

Trois laits de chaux ont ete prepares selon le mode 
op^ratoire de Texemple 1, au depart d'une chaux hydratee ayant une 
surface specifique de 5 m 2 /g mais une distribution de tailles des 
particules diff^rentes et avec un contenu en matfere solide de 34% a 
45%. La viscosite de ces laits de chaux a ete mesuree, juste aprds leur 
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preparation (viscosite initiate) et apres 48h, pendant lesquels its sont 
maintenus sous agitation. Les caracteristiques des trots laits de chaux 
sont presentees au tableau 6. 



» 





Surface 


Caracterisation 


Viscosity 


Viscosit6 


Teneur 


Lait 


specifique 


granulometrique[pm] 


initiate 


apres 48h 


en 
















solide 




[m 2 /g] 


dso 


dg 0 




[Pa.s] 


[Pa.s] 




1 


5 


. 4 


50 


130 


1,15 


1,20 


45% 


2 


5 


3 


10 


18 


1,00 


1,20 


39% 


3 


5 


1,6 


3 


5 


1,20 


1,20 


34% 



5 

Tableau 6. Stability au cours du temps des laits d base de chaux 
hydratee £ faible surface specifique. 



On n'observe aucune evolution significative de la viscosite 
10 dans I'intervalle de temps consid6re. Les laits de chaux, prepares selon 
la pr6sente invention, peuvent done faire Fobjet d'un stockage temporaire 
avant utilisation, sans prejudice de leur facilite de mise en oeuvre. 

Exemple 7 

Trois laits de chaux ont 6t6 prepares selon le mode 
15 op6ratoire de I'exemple 1, au depart d'une chaux hydratee d'une surface 
specifique de 5, 10 et 15m 2 /g de maniere d obtenir des laits de chaux 
tr6s fins, done reputes trds reactifs. 

La reactivite a ete determine par mesure de la Vitesse de 
dissolution d'une quantite connue de grains de chaux en suspension, 
20 dans des conditions tres diluees. Plus pr6cis6ment, il s'agit de mesurer le 
temps « tgo »necessaire pour atteindre une valeur de conductivite, 
correspondant & 90 % de la conductivite maximale, correspondant a la 
valeur d'6quilibre de dissolution. 

Le test est conduit comme suit : 5 cm 3 de lait de chaux, 
25 dilue a 2% de matiere seche, sont ajoutes instantanement a 700 cm 3 
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d'eau d6min6ralis6e, thermostatis^e a 25°C et maintenue sous agitation 
d 400 tours/min. U6volution de la conductivity est mesur6e toutes les 0,3 
s, jusqu'£ obtention d'une valeur stable de la conductivity. La valeur du 
tgo est interpotee de Penregistrement de la courbe de conductivity. 

Les laits de chaux peu r6actifs ont une valeur de t 90 de 
plusieurs dizaines de secondes ; par contre, un lait de chaux peut dtre 
consid6r§ comme tr6s r6actif, lorsque son tgo est inf6rieur £ 3 s. 

Les r6sultats des tests de reactivity, appliquys aux trois laits 
de chaux, dycrits ci-dessus, figurent au tableau 7. 



Lait 


Surface 


Caracterisation 


tgo 




> 

spec'rfique 


granulometrique[|jm] 






[m'/g] 


dso 




dga 


[s] 


1 


15 


1,5 


3 


5 


2,1 


2 


10 


1.5 


3.1 


5 


2,2 


3 


5 


.1,6 


3 


5 


2,3 



Tableau 7. Rysultats du test de ^activity en fonction de la surface 
spycifique de la chaux hydratye. Cas d'une chaux de 
grande finesse (dg8=5|jm). 



On remarque que la valeur de . la ryactivity (tgo) est 
independante de la surface specifique de la chaux hydratye mise en 
peuvre pour la preparation du lait. 

II doit fetre entendu que la presente invention n'est en 
aucune fa?on limitee aux modes de ryalisation dycrits ci-dessus et que 
bien des modifications peuvent y £tre apportyes, sans sortir du cadre des 
revendications annexees. 
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REVENDICATIONS 

1 . Suspension aqueuse calco-magn6sienne pr6sentant des 
particules de mature solide ayant, avant mise en suspension, une 
surface sp6cifique, calcutee selon la m6thode BET, qui est inferieure ou 
6gale£ 10 m 2 /g. 

2. Suspension suivant la revendication 1 , dans laquelle 
lesdites particules ont une surface sp6cifique calcul6e selon la m6thode 
BET, qui est inferieure ou 6gale & 8 m 2 /g, de preference inferieure ou 
6gale d 5 m 2 /g. 

3. Suspension suivant Tune des revendications 1 et 2, dans 
laquelle les particujes de matfere solide r6pondent & la formule : 

xCa(OH) 2 .(1-x)Mg0.yH 2 0 

ou 

0 < x <s 1 , et 
y*(1-x), 

x et y 6tant des fractions molaires. 

4. Suspension suivant Tune quelconque des revendications 

1 a 3, caracteris6e en ce qu'elle poss^de une viscosrfe dynamique 
inferieure ou 6gale & 1 ,2 Pa.s, de preference inferieure ou 6gale & 
1,0Pa.s. 

5. Suspension suivant Tune quelconque des revendications 
1 £ 4, caracferis6e en ce qu'elle pr£sente une teneur en matifere solide 
sup6rieure £ 25 %, avantageusement sup§rieure a 40 %. 

6. Suspension suivant Tune quelconque des revendications 
1 a 5, caracferisee en ce qu'elle presente une dimension 
granulonrfetrique d 98 inferieure £ 20 microns, de preference egale ou 
inferieure & 5 microns, 

7. Proc6d§ de preparation de suspension aqueuse calco- 
magnesienne suivant Tune quelconque des revendications 1 a 6, 
caracterise en ce qu'il comprend une mise en suspension dans un milieu 
aqueux d'une matfere solide calco-magnesienne presentant des 
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particules ayant une surface specifique, calculee selon la methode BET, 
qui est inferieure ou egale a 10 m a /g. 



